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Предложен унифицированный многоэлементный метод спектрального анализа объектов не­
органической природы на содержание элементов на уровне 10 5 -  К Г 1 % с использованием 
единой серии образцов сравнения на основе графитового порошка, содержащего в качестве 
добавки хлорид натрия, и возбуждением спектров в дуге постоянного тока. Пробоподготовка 
основана на различных способах введения анализируемых материалов в графитовый порошок. 
Приведены конкретные примеры применения метода к анализу металлов, оксидов, солей, про­
мышленных продуктов, геологических объектов.
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Атомно-эмиссионный спектральный (АЭС) 
анализ -  один из самых информативных совре­
менных методов элементного анализа: после со­
ответствующей пробоподготовки он дает возмож­
ность одновременно определять в веществе не­
сколько десятков элементов с пределами обнару­
жения 10 е- 10 4 %. Далее в тексте концентрация 
выражена в массовых роцентах.
В практике АЭС анализа правильность резуль­
татов обеспечивается соответствием основы об­
разцов сравнения (ОС) анализируемому матери­
алу Прі імером могут служить некоторые действу­
ющие ГОСТы. ТУ и стандарты предприятий, при­
веденные в табл. 1: для анализа оксида висмута, 
вольфрама, ниобия, тантала и его оксида в каче­
стве основы ОС используется оксид анализируе­
мого металла: для анализа платины, золота и
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серебра — анализируемый металл, спектрально 
чистый по определяемым примесям: для анали­
за промыш ленных продуктов (вольфрамовые 
шламы и продукты их переработки) ОС приготов­
лены на основе главньгхсоставляющих промыш­
ленного продукта в виде оксидов.
Номенклатурный перечень Государственных 
стандартны х образцов (ГСО) вклю чает сотни 
наименований, однако они дороги и не всегда 
доступны. В то же время приготовление и аттес­
тация ОС. особенно для низких концентраций 
элементов. -  сложная и трудоемкая задача, тре­
бующая большого количества реактивов и чисто­
го по примесям основного вещества. Кроме ОС. 
для каждого анализируемого материала требу­
ется разработка конкретной АЭС методики ан а­
лиза. т.е. необходимо выбрать условия возбужде-
ния спектров, зависящие от основы пробы, уело- емкую работу по оценке метрологических харак-
вия их регистрации, а также выполнить трудо- теристик разработанной методики анализа.
Таблица 1
Стандартизованные методики АЭС анализа с дуговым и искровым возбуждением спектров
Объект анализа ГОСТ, ТУ, СП* Основа образцов 
сравнения
Определяемые примеси и 
их концентрации, %
Висмут (III) оксид ТУ 6-09-02-298-90 Оксид висмута Ba. V, Fe, Со, Mn, Cu, Mo, Ni, Ti, Cr 
510 s -1 103
Вольфрам
Ниобий
Тантал и его оксид
ГОСТ 14339.5-91 
ГОСТ 18385.2-79 
ГОСТ 18385.6-89 
ГОСТ 18385.7-89 
ГОСТ 18904.6-89 
ГОСТ 18904.8-89
Оксид анализируемо­
го металла в высшей 
степени окисления
Fe, AI, Cu, Si, Mg, Ca, Sn, Ni, Pb, Cd, Bi, 
Zn, As, Mo, W, Zr, Ti, V. Mn, Nb, Cr, Sb 
n-104-n-10'2
Платина
Золото
Серебро
ГОСТ 12226-80 
ГОСТ 27973.1-88 
ГОСТ 28353.1-89
Анализируемый
металл
Rh, Ru, Pt, Pd, Au, Ag, Ni, Cu, Fe, AI, Si, 
Sn, Zn, Pb, Sb, Mg, Bi, Mn, Cr, Те 
5-104-4-10'2
Вольфрамовые 
шламы и продукты 
их переработки
СПНОК**
Спек (54% W 03, 25% 
М п02, 10% S i02, 
10% Fe20 3, 1% ТЮ,)
Sc, Sn
1-102-5 Ю '1
* Стандарт предприятия 
** Новосибирский оловокомбинат
В заводских аналитических лабораториях, где 
обычно проводится анализ двѵх-трех объектов, 
разработка конкретной методики, а также при­
готовление и использование ОС. подобных ан а­
лизируемому материалу, оправданы, но. когда 
приходится одновременно решать вопрос об АЭС 
анализе десятков самых разнообразных объек­
тов. удобно иметь унифицированный метод.
Нами предложен унифицированный АЭС ме­
тод одновременного количественного определе­
ния нескольких десятков примесей в интервале 
массовых долей 10 10 1 % практически в любом
объекте анализа, независимо от его природы. Ме­
тод предусматривает введение определенной на­
вески анализируемой пробы в графитовый поро­
шок: использование единого набора ОС на основе 
графитового порошка: еді іныеусловия спектраль­
ного анализа: дуга постоянного тока силой 12 А. 
графитовые электроды марки ОСЧ-7-4 с крате­
ром глубиной 2.5 мм и диаметром 4 мм: электрон­
ную [ 11 или фотографическую регистрацию спект­
ров. Индивидуальным для каждого объекта явля­
ется только способ пробоподготовки. Основное тре­
бование к пробоподготовке -  она должна обеспе­
чить независимость аналитического сигнала оп­
ределяемых микроэлементов от основы пробы.
Унифицированный АЭС метод основан на ис­
пользовании методики анализа графитового кон­
центрата мпкропримесеп. получаемого в резуль­
тате отделения основы анализируемого материа­
ла экстракций. отгонкой или другим способом [2]. 
Методика [2] позволяет определять в графитовом 
порошке более 50 элементов с пределами обнару­
жения 10 е- 10 % (табл.2) и относительным стан­
дартным отклонением sr = 0.1 -0.2. Инструмен­
тальная часть методики реализована на спект­
рографе PGS-2. ОС приготовлены на основе гра­
фитового порошка введением в него примесей в 
виде растворов или оксидов. В ОС и концентра­
ты вводится NaCl в концентрации 0.5 или 4 %.
Таблица 2
Пределы обнаружения примесей (Cmin) при анализе 
графитового порошка
С , %min’ Примеси
n-103 P, W, Ta, Ce, Tb
n-104 Hf. Nb, Те, Ca, Ba. Ho, Nb, Hg, Nd, Ir. Rh, 
Dy, As
n-10'5 AI, V, Bi, Fe, Y, Co, Mg, Mo, Ni, Sn, Pd,
Pb, Pt, La, Sc, Sb, Ti, TI, Cr, Zr. Zn, Au, Ge, 
B, Si, Er, Tm
n-106 Be, Ga, In, Cd, Mn, Cu, Ag, Yb
Известно, что влияние основы пробы на вели­
чину аналитического сигнала зависит как от
химической формы и концентрации основы в гра­
фитовом порошке, так и от концентрации NaCl. 
При этом в присутствии 4 % NaCl для большин­
ства объектов влияние начинает заметно про­
являться. начиная с концентраций основы в гра­
фитовом порошке, превышающих 1 -2 %. В при­
сутствии 0.5 % NaCl аналитический сигнал па­
дает, как правило, при существенно меньших 
концентрациях основы (0.1 % и ниже), в зависи­
мости от анализируемого объекта. В качестве 
примера на рис. 1 показано влияние содержания
платины (в виде H2PtClr>) в графитовом порошке 
на интенсивность некоторых аналитических 
линий определяемых элементов при разных кон­
центрациях NaCl. Видно, что в случае 0.5%  NaCl 
депрессирѵющее влияние на и н тен си в н о сти  
линий Sb 259.8 нм и Сг 284.3 нм заметно уже 
при концентрации платины менее 0.1 %. тогда 
как в случае 4 % NaCl влияние не проявляется до 
2 % платины. Поэтому для большинства разрабо­
танных методик мы использовали графитовый 
порошок, содержащий 4 % NaCl.
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Рис.1. Влияние содержания платины в виде H2PtCI6 в графитовом порошке на аналитические сигналы элементов-примесей при 
разных концентрациях NaCl: а -  массовая доля NaCl - 4.0 %; b - массовая доля NaCl - 0.5 %
Заметим, что влияние основы у разных объек­
тов анализа проявляется по-разному. На рис.2 
представлено влияние содержания соединений 
скандия в графитовом порошке на интенсивность 
аналитической линии Си 324.754 нм. Из рисунка 
видно, что даже в присутствии 4 % NaCl влияние
проявляется уже при содержании соединении 
скандия менее 0.1 %. С другой стороны, присут­
ствие 10 % Ві.,0., в графитовом порошке, содержа­
щем 4 % NaCl. не оказывает влияния на интен­
сивности аналитических линий более 20 элемен­
тов-примесей. определяемых в оксиде висмута.
Рис.2. Влияние содержания соединений скандия в графитовом порошке с 4 % NaCl 
на аналитический сигнал меди ( Си 324.754 нм): 1 -  ScF3 ; 2 -  ScCI3; 3 -  Sc20 3
Благодаря низким  пределам обнаруж ения 
элементов по методике [2] даже при разбавлении 
пробы графитовым порошком в 100 раз (что соот­
ветствует содержанию основы в нем 1 %), преде­
лы обнаружения в предлагаемом унифицирован­
ном методе составят 10 М О 1 %, что, как прави­
ло, удовлетворяет техническим условиям на ан а­
лизируемые материалы.
В зависимости от аналитической задачи, от 
физического состояния анализируемого матери­
ала (порошок, компактный образец, кристалл), от 
характера и степени влияния основы на анали­
тический сигнал, а также от дисперсности ан а­
лизируемой пробы и однородности распределе­
ния в ней определяемых элементов выбирается 
один из способов пробоподготовки: 1- смеш ива­
ние порошков в заданных соотношениях, 2 - вве­
дение пробы в графитовый порошок в виде раство­
ра, 3 - в виде кусочка металла.
1. Самый простой способ -  непосредственное 
разбавление анализируемой пробы графитовым 
порошком в 10-100 раз. Очевидно, что этот спо­
соб пробоподготовки пригоден только для порош­
ковых проб при условии равномерного распреде­
ления в них примесей. Очевидно также, что дос­
тигаемые при этом пределы обнаружения приме­
сей возрастают по сравнению с данными табл.2 
пропорционально коэффициенту разбавления.
Таблица 3
Влияние висмута в виде его оксида и оксихлорида на результаты анализа
Элемент Введено (C±ö), % 10 % Bi20 3 (9 % Bi), 9 % Ві, введен из раствора ~ 13М
введен смешиванием азотной кислоты
порошков до прокаливания после прокаливания
Ад (2,0±0.3)-10'6 (2,0±0,3)'103 (1,5±0,3)-10'5 (1,5±0,3)-10'5
Ва (2,1 ±0,3)-10'3 (2,1 ±0,2)10-3 (2,1±0,2)Ю3 (2,1±0,2)Ю'3
Be (8,0±0,2)-10‘5 (8,6±1,4) 105 (7,8±0,7)Ю5 (9,3±1,3)Ю5
As (2,0±0,2)-102 (2,2±0,1)Ю2 і (1,4±0,2)-102 (2,4±0,3)Ю2
AI (2,9±0,3)103 (3,1 ±0,3)10 3 (2,9±0,3)-10'2 (3,0±0,3)Ю2
Ca (9,2±2,0)-10'3 (1,1±0,3)Ю2 1(6,7±0,6)Ю'3 (1,0±0,2) 102
Со (4,9±0.5)-10-4 (4,8±0,5)Ю4 1 (3,8+0,4)104 (5,1±0,4)Ю4
Cd (2,9±0,2) 104 (2,8±0,3)Ю4 (2,5+0,2) 104 (2,7±0,3)Ю4
Cr (2,8±0,3)-10'4 (3,0±0,4)Ю4 (2,8+0,3)Ю4 (2,7±0,3)Ю4
Cu (і,8±о,зую4 (1,5±0,2) 104 (1,7±0,1 )-10 4 (2,0+0,1)104
Fe. (5,4±0,4)-103 (4,7+0,4)Ю3 (4,9±0,4)-10'3 (5,4±0,8)-10'3
Ga (1,8±0,3)104 (1,6±0,3)104 (2,0±0,2)Ю4 (1,7±0,2)-104
Mg (4.6+0.8) 10'3 (4,8+0,5) 103 1(2,2±0,3) 10'3 (4,0 ±0,3) 103
Mo (5,7±0.8)10-3 (4,4±0,6)Ю'3 (4,9+0,6)103 (6,3±0,6)Ю3
Mn (1,0±0,2)-104 (1,1±0,2)Ю4 (9,4±0,9)-10'5 (9,4±0,8)-105
Ni (1,1±0,2)-103 (9,7±1,4)Ю4 (9,7±1,0)Ю4 (1,2±0,2)-103
In (3,1±0,3)-10-4 (2,8±0,3)-104 (3,1±0,3)Ю4 (2,8±0,3)Ю4
Pt (4,2±0,4)-10'3 (4,8±0,5) 10'3 |(2.4±0,3)Ю3 (4,0±0,3)-103
Pb (4,8±0,4) 10“ (4,7±0,4)Ю4 (4,7±0,4)Ю4 (4,6±0.3)-104
Sb (4,9±0,2)-103 (5,0±0,2) 10‘3 (4,8+0,2)-10-3 (4,6±0,3)-10‘3
Si (7,7±1,0)-103 (8,3±1,0)-10-3 (9,0±0,9)Ю3 (7,2±0,8)Ю3
Sn (1,2±0.2)-103 (1,1±0,2)Ю3 (1,2±0,1)Ю4 (1,0±0,2)Ю4
TI (1,3+0,2) 102 (9,9± 1.3) 10 3 1(9,0±1,5)Ю'3 (9,7± 1,7)10 3
Те (7,2±0,5)-103 (7,0±0,4)Ю'3 (8,1±0,7)Ю3 (7,5±0,8)-103
TI (4,1±0,5)-104 (3,7±0,2)-104 (3,6±0,4)'104 (4,3±0,3)Ю4
V (4,2±0,4)-10‘3 (3,8±0,3)Ю-3 (4,4±0,5)-10'3 (4,3±0,7)Ю'3
Zn (7,9+0,8)-104 (7,9±0,6)Ю4 (7,9±0,6)Ю4 (6,5±0,9)Ю4
Разбавление пробы графитовым порошком ис- висмута. Навеску пробы 5.0 мг и буфера 45,0 мг,
пользовано нами, например, при анализе оксида содержащего такое количество NaCl. чтобы его
концентрация в смеси составляла 4 %, помеща­
ли во фторопластовую чашку и тщательно пере­
мешивали с помощью шпателя. Характеристика 
случайной относительной погрешности анализа 
s r при таком способе пробоподготовки не превы­
ш ает 0.1. Правильность разработанной методи­
ки анализа проверена сопоставлением с резуль­
татами. полученными по методике, используемой 
в [3], и другими независимыми методами (атом­
но-абсорбционной спектрофотометрией (ААС). 
лазерной ионизационной масс-спектрометрией 
(ЛИМС)). а также способом «введено-найдено». 
Результаты, полученные в опытах «введено-най­
дено». представлены в табл. 3. Отметим, что уни­
фицированный метод позволил значительно рас­
ширить круг определяемых элементов в оксиде 
висмута, а полученные пределы обнаружения в 
3-10 раз ниже, чем предусмотрено ТУ (3J. В таких 
объектах, как оксид, фторид и хлорид скандия, 
при разбавлении пробы даже в 100 раз графито­
вым порошком, содержащим 4 % NaCl, влияние 
основы пробы на аналитический сигнал микро­
элементов не подавляется. Исследования показа­
ли, что степень влияния зависит от формы соеди­
нения скандия и не зависит от концентрации ана- 
лита. Для получения правильных результатов ана­
лиза мы ввели экспериментально установленные 
поправочные коэффициенты К. на которые необ­
ходимо умножать результат анализа, полученный 
по унифицированному методу (табл.4).
Таблица 4
Значения поправочных коэффициентов К при анализе оксида, фторида 
и хлорида скандия (содержание соединений скандия 1 % в графитовом порошке 
______________________________с 4 % NaCl)______________________________
Определяемый
элемент
К Определяемый
элемент
К
S c A ScF3 ScCI3 SCjOj ScF3 ScCI3
AI 2,1 3,4 2,4 Nb 2,3 3,1 1,4
Ва 1,0 1.0 1,2 Ni 10,0 8,0 3,0
Ві 6,0 3,4 7,0 Pb 1,3 1,5 2,2
Са 1,3 3,0 2,0 Sn 2,0 1,7 2,0
Се 1,0 1,0 1,0 Si 1,0 1,0 1,0
Со 1,0 1,0 2,8 Ta 6,0 1,0 3,0
Сг 1,8 2,0 2,0 Tb 1,6 1,0 2,0
Си 1,8 4,3 2,4 Th 2,3 2,9 2,4
Dy 3,2 4,5 2,0 Ti 3,1 1,5 2,0
Er 2,3 1.5 1,4 Tm 2,6 2,2 2,6
Fe 1,0 1,4 1,3 V 2,3 2,3 2,0
Но 2,0 1,8 1,0 W 3,0 1,5 1.8
La 2,0 2,2 2,0 Y 2,7 2,3 1,0
Li 1,6 1,7 1,3 Yb 3,5 2,0 1,4
Mg 2,0 2,3 1,5 Zn 1,0 1,0 1,6
Мл 1,0 2,7 3,0 Zr 4,0 1,0 2,8
Mo 2.2 1.0 1,8
Способ разбавления пробы графитовым по­
рошком в выбранных соотношениях мы исполь­
зовали также при анализе фторуглеродных м а­
териалов. вольфрамовых шламов и некоторых 
продуктов их переработки. На поликарбонофто- 
риды нами разработаны технические условия [4].
2. Наиболее сложный и часто используемый 
способ введения пробы в графитовый порошок -  
выпаривание на нем аликвоты раствора пробы. 
Во избежание загрязнений проб примесью крем­
ния в работе использовали только посуду из фто­
ропласта (стаканчики с крышками, чашечки). 
Для растворения проб использовали реактивы 
марки ОСЧ. Вещества, не растворяющиеся при 
комнатной температуре, растворяли в термоста­
те при t = 80 °С. Выпаривание растворов на гра­
фитовом порошке проводили при t ~ 70-80°С под 
ИК-лампой.
При введении раствора пробы в графитовый 
порошок необходимо иметь в виду следующее:
-  большинство азотнокислых соединений в кра­
тере электрода легко разлагается «со взрывом», что
приводит к неконтролируемому выбросу пробы из 
зоны возбуждения и. как следствие, к грубой по­
грешности анализа для всех определяемых при­
месей. Поэтому если после выпаривания раство­
ра пробы на графитовом порошке получаемый су­
хой остаток содержит азотнокислые соединения, 
его необходимо обработать соляной кислотой:
-  при растворении проб в 11-12 М НС1 и выпа­
ривании аликвоты этого раствора на графитовом 
порошке возможны потери примесей Sb и Sn в виде 
легколетучих хлоридов. Поэтому для растворения 
необходимо использовать смесь кислот HCl + HN03 
в разных соотношениях и концентрациях, в зави­
симости от свойств анализируемого вещества, и 
полученный раствор разбавить водой в 5-10 раз;
-  при введении раствора пробы в графитовый 
порошок, содержащий NaCl, стабтилизирующая 
добавка может перейти в другую форму. Для того, 
чтобы избежать этого, необходимо сначала на чи­
стом графитовом порошке выпарить аликвоту ра­
створа пробы, содержащую рассчитанное коли­
чество вещества, затем (при необходимости) про­
вести обработку НСІ, высушить и только потом 
ввести NaCl в виде водного раствора.
Приведем несколько нетривиальных приме­
ров такой пробоподготовки.
а) при анализе металлического висмута пробу 
(50 -100 мг) растворяли в 1 мл 14 М HNO. и рас­
считанную аликвоту раствора выпаривали на 
графитовом порошке (соотношение висмута и 
графитового порошка 1:10 в соответствии с соот­
ношением. выбранным для Ві20 .). Сухой остаток 
обрабатывали 0.05 мл 6-7 М НС1 и вводили 4 %
NaCl в виде водного раствора. Оказалось, что при 
таком способе пробоподготовки образующийся 
оксихлорид висмута (ВЮС1) влияет на аналити­
ческие сигналы Ca. Mg, Pt, As и Ті. После прока­
ливания подготовленной пробы при температу­
ре ~ 500 °С это влияние не обнаруж ивается 
(см.табл. 3). Если использовать отношение навес­
ки висмута к навеске графитового порошка 1:20. 
влияние ВіОСІ не обнаруживается и операцию 
прокаливания можно не проводить;
б) при одновременном анализе металлическо­
го скандия и разных его соединений (Sc2Or  ScCl 3) 
также удобно использовать предварительное ра­
створение проб, а затем выпаривать растворы 
на графитовом порошке и переводить скандий в 
одну и ту же - хлоридную - форму. В этом случае 
для разных проб скандия мы имеем один и тот 
же поправочный коэффициент (см.табл.4).
в) при анализе тантала, ниобия, циркония и 
вольфрама навески проб растворяли в смеси HF+ 
HN03. Образующиеся при этом соединения лег­
ко гидролизуются, поэтому сухой остаток пробы 
обрабатывали Н ,0. высушивали, прокаливали в 
течение ~ 20 мин при t  ~ 120 -  130 °С и затем 
вводили NaCl.
3. С целью снижения пределов обнаружения 
примесей в платине, серебре и золоте был пред­
ложен еще один способ введения пробы -  непо­
средственно в электрод кусочком массой 0.4 -1 
мг на навеску коллектора ( С + 4 % NaCl для пла­
тины. С + 0.5 % NaCl для серебра и золота). Ре­
зультаты ан ализа платины по этой методике 
представлены в табл.5.
Таблица 5
Результаты анализа платины, %
Примесь По ГОСТу 
[5]
По разработанным методикам
ААСПроба в виде кусочка металла, % Pt по отношению 
к навеске г.п*.
Проба в виде 
раствора H2PtCI6 
(2 % Pt в г.п.)2 3,3 5 6
Ад Следы (З.віО.бИО-4 (2,2±0,6)-10J (3,5±0,6)-10J (3,6±0,6)-10J (3,0±0,3)Ю4 -
Fe 1 1  о-3 (2,0±0,4)-103 (2,3±0,4)-103 (1,6±0.4)103 (1,5±0,4)-10'э (2,0±0,2) 10-3 -
AI Следы (2,3±0,2)-103 (2,4±0,2)-10'3 (2,4±0,2)-10'3 (1,9±0,2)-103 (2,2±0,2)Ю3 -
Cu Следы (г.ЗіО.био-4 (1,5±0,5)-10-* ( г ^ о .б и о -1 (1,7±0,5)-10J (2,0±0,1 )10^ -
Ir 2-102 н/о (5 102) н/о(3-102) (1,6±0,3)Ю2 (2,0±0,3)-102 Н/о (0,1) -
Мд Следы (4,0±0,4)Ю'3 (3,3±0,4)-103 (3,6±0,4)-10'3 (3,7+0,4)-103 (4,0±0,3)-10'3 -
Pb Следы н /о(5-10-4) н/о(ЗЮ4) (З.ОЮ.ЗНО-4 (3,5±0,3)Ю^ н/о(Т103) -
Pd Следы (3,2±0,3)Ю3 (3,7±0,3)-103 (3,5±0,3)-10'3 (3,7±0,3)-103 н/о(4Ю'3) 3,4-103
Rh 2 10-3 н /о (5ю 3) (4,0±0,4)-10‘3 - (9,0±0,4)-10^ н/о(1Ю-2) 4,0-103
Sn Следы н/сКб-Ю4) н/о(3-10’4) Н/СК210-4) н/о(2Ю4) н/о(1-10-3) -
Si Следы н/о (2-10 3) н/о(1 103) н/о(8-104) н/о(7Ю4) н/о(4Ю 3) -
* г.п. -  графитовый порошок 
н/о -  примесь не обнаружена (в скобках указан предел обнаружения)ю.
Как видно из таблицы, только для примеси Rh 
при большой навеске пробы наблюдается систе­
м атическая погрешность анализа. Причиной 
может быть образование интерметаллического 
соединения Pt-Rh. На рис.З представлены кри­
вые выгорания Ag. Rh. Pd. Pt и Na при введении
платины в графитовый порошок в виде раствора 
и в виде кусочка металла. Видно, что во втором 
случае характер испарения Rh полностью повто­
ряет характер испарения Pt, что подтверждает 
наше предположение об образовании ими интер­
металлического соединения.
Рис.З. Кривые испарения примесей в зависимости от способа введения платины в графитовый порошок: 
проба введена в графитовый порошок из раствора; b - компактная проба на поверхности графитового порошка
Способ введения пробы в графитовый порошок 
кусочком позволяет в 2-4 раза снизить пределы 
обнаружения для некоторых примесей в плати­
не. серебре и золоте. При малом количестве пред­
ставляемого на анализ материала и необходимо­
сти получить низкие пределы обнаружения (в 
частности, при анализе археологического золо­
та) этот способ введения пробы себя оправдал. 
Кроме того, при растворении таких объектов, как 
тантал, ниобий, вольфрам и цирконий, в HF или 
в смеси HF + HNO. для анализа по способу 2 теря­
ется примесь Si. Способ 3 дает возможность оп­
ределить примесь Si в этих объектах.
Таким образом, тщательный выбор условий 
пробоподготовки. учет всех возможных влияний 
основы анализируемого объекта на аналитичес­
кий сигнал определяемых примесей дал возмож­
ность применить унифицированный метод АЭС 
анализа к широкому кругу объектов -  металлам, 
оксидам, солям, промышленным продуктам, а 
также к геологическим пробам (табл.6). Правиль­
ность разработан н ы х  методик для каждого 
объекта подтверждена сопоставлением с резуль­
татами. полученными по стандартизованным ме­
тодикам и другими независимы ми методами 
(ААС. ЛИМС). а также способом «введено-найдено».
Наш опыт показал, что практически любой 
образец может быть проанализирован по универ­
сальной АЭС методике на содержание 30-40 эле­
ментов на уровне 10 5- 10 1 % без систематичес­
ких погрешностей. Отметим, что предусмотрен­
ное методикой приготовление образцов сравне­
ния на основе графитового порошка -  хорошо от­
работанная процедура. Правильность приготов­
ления ОС может быть проверена по государствен­
ным стандартным образцам состава графитово­
го порошка [6.7]. Мы использовали для этой цели 
отраслевой стандартный образец состава графи­
тового порошка Института ГИРЕДМЕТ ОСО 48-4- 
39-94 (СПГ-27пр).
Выводы
1. Предложен унифицированный многоэле­
ментный метод спектрального анализа метал­
лов. продуктов переработки руд и других объек­
тов неорганической природы на содержание эле­
ментов на уровне 1О 5- 10 1 % с использованием еди­
ной серии образцов сравнения на основе графито­
вого порошка, содержащего в качестве усиливаю­
щей добавки хлорид натрия, возбуждением спект­
ров в дуге постоянного тока и фотографической или 
электронной регистрацией спектров.
Объекты, на которых показана эффективность методик
Таблица 6
Объект анализа Аналитическая задача Способ пробоподготовки К** Аналитические
возможности
Висмута оксид, 
вольфрама оксид, 
вольфрамовая 
кислота
Соответствие действую­
щим ТУ или ГОСТам на 
готовую продукцию
Перемешивание навески пробы 
(0,5-5,0 мг) с г.п.*, содержащим 4 % NaCl, 
во фторопластовой чашечке с взвешива­
нием пробы на весах типа «Sartorius» с 
погрешностью до 0,01 мг
10-50
30-20 примесей на 
уровне
п 10'5 - п 10'2 %
Фторуглеродные
материалы
Контроль технологий 
получения материалов, 
создание ТУ на выпус­
каемую продукцию
-II- 50
17 примесей на 
уровне
п 104 - п 10‘2 %
Скандия оксид, 
фторид, гидрид, 
хлорид
Отработка технологий 
получения металличес­
кого скандия
-II- 100
30 примесей, вклю­
чая РЗЭ, на уровне 
п 10'4% - п *10'2 %
Никель, медь, 
золото, серебро, 
платина, палла­
дий
Соответствие действую­
щим ТУ или ГОСТам на 
готовую продукцию
Растворение пробы в HCl, HN03 или их 
смеси. Выпаривание определенной али­
квоты полученного раствора на г.п. с пос­
ледующей обработкой сухого остатка НСІ
50-
200
30 примесей на 
уровне
n Ю*4 - п 10'2 %
Железо, галлий, 
кадмий, мышьяк, 
олово, сурьма, 
теллур
Отработка технологий 
очистки -II- -//-
40 примесей на
уровне
п 104 - 102 %
Цирконий,ниобий, 
тантал, вольфрам
Соответствие действую­
щим ТУ или ГОСТам на 
готовую продукцию
Растворение пробы в смеси HF+HN03. 
Обработка сухого остатка пробы водой, 
прокаливание при 120°С -20 мин
100
1000
30 примесей на 
уровне
п 10 4 - п 10'2 %
Вольфрамовые 
шламы, продукты 
переработки 
шламов
Отработка технологии 
комплексной переработ­
ки сырья с целью 
извлечения РЗЭ, Sc, Sn
Последовательное разбавление навески 
пробы г.п., содержащим 4 % NaCl, с 
перетиранием в ступке. Исходная навес­
ка пробы 100 мг, максимально допускае­
мое разбавление пробы в 10 раз
1 РЗЭ, Sc, Sn, W на 
уровне 
п 10 1 - п%
Кремний, кварци­
ты, ртуть
Определение примесно­
го состава
Растворение 50 мг пробы в смеси 
HF+HN03 или HN03. Выпаривание всего 
или части раствора. Обработка сухого 
остатка HF для Si и S i02, HCI+HN03 для 
Hg. Растворение сухого остатка в 
HCI+HN03 с добавлением 50 мг г.п.
до 35 примесей на 
уровне
пЮ-6 - п 10'1 %
* г.п. - графитовый порошок.
** минимальный кэффициент разбавления пробы графитовым порошком.
2. Предложен подход к пробоподготовке. осно­
ванный на различных способах введения анали­
зируемых материалов в графитовый порошок и
изучении влияния основы пробы на величину 
аналитического сигнала примесей. Разработаны
индивидуальные методики пробоподготовки м а­
териалов к АЭС анализу обеспечивающие пра­
вильность результатов, получаемых унифициро­
ванным методом.
3. Разработанные методики по своим метро­
логическим характеристикам не уступают стан­
дартизованным. Некоторые из них позволяют 
существенно расширить круг определяемых при­
месей и снизить пределы их обнаружения.
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THE UNIFIED METHOD OF EMISSION SPECTRAL ANALYSIS OF INORGANIC OBJECTS 
T.A.Chanysheva, I. R.Shelpakova
A unified atomic emission spectral method for 30-45 elements determination in different inorganic 
materials (objects) at the concentration level of 10 5- 10 '% has been developed. The sample preparation 
is based on different ways of putting the materials, which are to be analysed, into the graphite powder: 
as a powder, as a solution and as a piece of metal. The spectra are excited in the direct current arc 
under unified conditions. A unique set o f reference samples based on the graphite powder with 4 % 
sodium chloride has been used. In this paper we have presented examples of the method application 
for the analysis o f metals, oxides, salts, industrial products and geological samples.
